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(57) Die Erfindung ist anwendbar in der Kristallzuchtung. Sie dient zur Hersteilung besonders 
temperaturernpfind!icher oxidischer Einkristalle. Ziel der Erfindung ist es, moglichst homogene, 
spannungsfreie Einkristalle Ziehen zu konnen und eine hohere, auf die Schmelzldsung bezogene 
. Ausbeute zu erzielen. Die Aufgabe besteht darin, durch zweckmaGige Gestaitung des 
Hochfrequenz-Heizsystems sowie erganzende, die Temperaturverteilung beeinfiussende 
Mafcnahmen einen sehr flachen Temperaturgradienten im gesamten Zuchtungsraum einzustelien. 
Dies wird erfindungsgemafc dadurch erreicht, daG unter dem Schmelztiege! ein beispielsweise 
ringformiger Bodenheizer angeordnet ist und das Hochfrequenz-Heizsystem aus zwei in Reihe 
geschalteten, vom gleichen Hochfrequenzstrom durchflossenen Spulenabschnitten besteht. 
Dabei umgibt der untere Spulenabschnitt den Schmelztiegel und den Bodenheizer und der obere 
Spulenabschnitt den Nachheizer. Urn das Eindringen kalterer Luft in den Zuchtungsraum zu 
unterbinden, ist die Einblickoffnung des Nachheizers mittels einer temperaturbestandigen 
durchsichtigen Scheibe abgedichtet. Figur 
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Anordnung zur Zuchtung oxidiecher Einkristalle nach 
dem Czochralski-Verf ahren 



Anwendungsgebiet der Erfindung 

Die Erfindung ist anwendbar in der Kristallzuchtung. 

Sie ermoglicht die Herstellung besonders tempera turempfind- 

licher oxidiscber Einkristalle nach dem Czochralski- 

Verfahren. 

t 
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Charakteristik der bekannten technischen Lbsungen 

Zahlreiche. Kristallarten werden ftir die verschiedensten 
Anwendungszwecke durch Kristallisation aus der Schmelze 
nach an sich bekannten Verfahren, beispielsweise nach 
dem Czochralski- Verfahren 

(K.-Th. . W i 1 k e , "Kristallziichtung", Berlin 1973), 
hergestellt. Das geschieht unter Benutzung von an sich 
bekannten, in vielfaltigen Varianten ausgestalteten Zuch- 
tungsapparaturen. Oft stellen diese Apparaturen sehr auf- 
wendige Anlagen dar, deren rationelle Ausnutzung ein sehr 
wesentlicher Gesiehtspunkt fiir die Okonomie der betreffen- 
den Herstellungsverfahren von Kristallen ist. 
Bei den Zuchtungsverfahren aus der Schmelze entstehen die 
Kristalle naturgemaB bei einer Temperatur in der Nahe ihres 
Schmelzpunktes. Wichtige, die Qualitat und Ausbeute be- 
stimmende Paktoren sind die axialen und radialen Tempera- 
turgradienten, da sie z. B. die Vorgange an der Phasen- 
grenze fest-flussig und somit die Realstruktur des wach- 
senden Kristalle wesentlich beeinf lussen. Erwahnt sei in 
diesem Zusammenhang die in der Literatur beschriebene 
ZUchtung von verse tzungefreien GGG-Einkristallen 
(Bohm, KUrsten, Reiche, Schalge - phys. stat. sol(a)39 
(1977) 517). 

Zum anderen bestimmen die Tempera turverhaltnisse auch die 
erfolgreiche Abkiihlung des Kristalls auf Raumtemperatur 
und die sioh anschliefiende Bearbeitung, da wahrend dieser 
Abkuhlzeit im Kristall Spannungen entstehen, Der Yerlauf 
des Tempera turgradienten wird beeonders beeinflufit durch 
Wamezufuhr zum Zuchtungsraum, 

Verlauf der Konvektion in und oberhalb der Schmelze, 
Warmeaustausch mit der den ZUchtung sraum umgebenden 

Atmosphare, 

Warmeableitung durch den Kristall, 

Strahlungsvorgange der Kristall- bzw. Schmelzoberflache 
und durch 

Kristallisationswarme • 
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Die am haufigsten angewendete Methode zur Ziichtung von 
oxidischen Einkristallen ist das Czochralski-Verfahren, 
wobei zur Erzeugung der Schmelztemperatur die Hochf requenz- 
und Widerstandsheizung iiblich sind. Die in Abhangigkeit von 
der Atmosphare und dem Heizermaterial geringen erreichbaren 
Temperaturen bei der Widerstandsheizung fiihrte besonders 
bei der Ziichtung von oxidischen Einkristallen zur bevor- 
zugten Anwendung der Hochf re quenz-Heizung . Die tragheits- 
arme Binstellung der Temperatur bei Anderung der Hochfre- 
quenz-Leistung und die verbesserte Homogenitat der Schmelze, 
hervorgerufen durch die ".Riihrwirkung des begleitenden Magnet- 
feldes in der Schmelze,. sind weitere Vorteile bei der An- 
wendung der Hochf requenz-Heizung. 

Nachtellig sind der grofle apparative Aufwand und die Schwie- 
rigkeiten bei der Realisierung geeigneter Tempera turgradien- 
ten. 

Zur Schaffung geeigneter Tempera turgradienten sind nach- 
stehend genannte Losungen bekannt, die auch. angewendet 
werden: Einbettung des Metalltiegels in tempera turbestandi- 
ges, warmeisolierendes Material, z. B, MgO- oder AlgO^- 
Granulat, thermische Abschirmung des wachsenden Kristalls 
durch Abschirmbleche oder andere thermisch abschirmende 
Anordnungen ("passive" Naehheizer) , wodurch sich der Kri- 
stall in einem gleichmaBigen Temperaturf eld befindet, in 
welchem er nach dem Ende des Wachstumsvorganges durch lang- 
sames Vermindern. der zum Schmelzen benutzten Heizleistung 
abgektihlt wird* Bekannt ist auch, die den Kris tall umgeben- 
de, thermisch abschirmende .Anordnung mit einer zusatzlichen 
selbst&ndigen Heizung vC^aktiver" Hachheizer) auszu^&statten, 
wodurch weitergehende Moglichkeiten fur die Etablierung 
eines gleichmaBigen Temperaturf eldes und von epeziellen 
Abkiihl- und Temperprogrammen gegeben sind. 
Bei der Anwendung passiver ..Nachheizer ist die Einstellung 

kleiner axialer Gradienten ..eehr schwierig und deshalb auch _ 

begrenzt. Aktive Machheizer sind vorwiegend 
widerstandsbeheizte Systeme und auf Grund der Abhangigkeit 
des Heizermaterials von der Atmosphare und Temperatur begrenzt 
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anwendbar. AuBerdem eind bei der Heizung des Tiegels mi t 
Hochfrequenz-System apparative und konetruktive Schwierig- 
keiten zu iiberwinden. 

Die im gesamten Ziichtungsraum erreichbaren Temperaturver- 
haltnisse sind bei den bisher bekannten technischen Losun- 
gen infolge der Ableitung der Warme durch den Tiegelboden 
begrenzt. Am Tiegelboden erfolgt auf Grund des Ve.rlaufs 
des Hochfrequenz-Feldes in . der Spule keine Warme erzeugung, 
Zu flache Gradienten fuhren wahrend des ZUcirtungsverlaufs 
zu einer vom Tiegelboden ausgehehden polykristallinen Br- 
starrung des Schmelzgutes. Infolgedessen ist der Anteil 
der gesamten Schmelze ,~der als Einkristall gewonnen werden 
kann, begrenzt. Haufig ist eogar ein vorzeitiges Abbrechen 
des Ziichtungsprozesees erf prderlich. 

Aus der Fachliteratur let bereits bekannt , Schmelztiegel 
und Uachheizer mit voneinander getrennten Hochfrequenz- 
Spulen aufzuheizen 

(P. A. Arsenjew u.a., "Kristalle in der moderneh Laser- 
technik", Akadem. Verlagsgesellschaft , Leipzig 1980, S. 41) 
An gleicher S telle wird davon gesprochen, dafi prinzipiell 
die Aufheizung des Schmelztiegels und des Nachheizers mit 
einer einzigen in der Form speziell angepaBten Hochfre- 
quenzspule geechehen kSnne/,. man jedoch in einem solchen 
Falle auf Schwierigkeiten bei der Durchfuhrung der Tempe- 
rung des gezogenen Kristalls stoBt (a.a.o. , Zeilen 27-30). 
Hierin ist zweifellos ein Yorurteil der Fachwelt zu 
erkennen, das es zu uberwinden gilt. 

Ziel der Erfindung 

Ziel der Erfindung ist es, unter Anwendung des Czochralski- 
Verfahrens die Herstellung insbesondere oxidischer Ein- 
kristalle mit geringen Realbauf ehlern und geringen thermi- 
schen Spennungen zu ermoglichen und das Verhaltnis der 
Ausbeute Kristall zu Schmelze zu verbesserx^ 
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Darlegung des Wesens der Erfindung 

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, durch zweckmaBige 
Gestaltung des Hochfrequenz-Heizsystems sowie erganzende, 
die Tempera turverteilung beeinf lussende MaBnahmen einen sehr 
flachen Tempera turgradienten im gesamten ZUchtungsraum zu 
erreichen, 

Ferner soil .eine beBsere Ausnutzung der Ausgangsmaterialien" 
auch bei extrem kleinen axialen und radialen Temperatur- 
gradienten erzielbar sein. 

Die Aufgabe wird gelost durch eine Anordnung zur Durehfiihrung 
des Czochralski-Verfahrens , mit einem den Schmelztiegel und 
den dariiber befindlichen Nachheizer umgebenden Hochfrequenz- 
Heizsystem, bei der erfindung sgemaB unter dem Schmelztiegel 
ein Bodenheizer angeordnet ist und das Hochfrequenz- 
Heizsystem aus zwei in Reihe geschalteten, vom gleichen Hoch- 
f requenzstrom durchf lossenen Spulenabschnitten besteht. 
Dabei umgibt der untere Spulenabschnitt den Schmelztiegel 
und den Bodenheizer und der obere Spulenabschnitt den Uach- 
heizer. 

Bin weiterea^esentliches Merkmal besteht darin, daB die 
Einblickbf fnung des Nachheizers mittels einer temperaturbe- 
standigen durchsichtigen Scheibe abgedichtet ist* Dadurch 
wird das Eindringen kalterer Luft in den ZUchtungsraum unter- 
bunden^ 

Abmessung und Warmeisolierung des flachheizers sowie die 
Windungszahl des den Nachheizer umgebenden oberen Spulenab- 
schnittes und dessen Abstand zum unteren Spulenabschnitt 
sind der gewunscbten Temperaturverteilung im Uachheizer ange- 
paBt« 

ZweckmaBigerweise hat der Bodenheizer den gleichen Durch- 
messer wie der Schmelztiegel* 

Hinsichtlich, der . Form des Bodenheizers werden zwei Varianten 
vorgeschlagen. 

Er kann beispielsweise die Form eines Ringes haben und ent- 
weder mit dem Schmelztiegelboden fest verbunden (verschweiBt ) 
oder nicht fest verbunden sein. Die letztgenannte Lbsung ist 
materialsparend , da der separate ringfbrmige Bodenheizer ftir 



- 6 - 



i 6 i / a i j 



mehrere Schmelz tiegel benutzbar ist. 

Der Bodenheizer kann aber auch tiegelformig ausgebildet 
eein. In diesem Pall sind die einander zugekehrten Boden 
des Schmelztiegela und des Bodenheizers durch ein geeig- 
netes Material, das ein Zueammensintern der BSden verbin- 
dert, voneinander getrennt. Pur diesen Zweck eigne t sich' 
gut eine Keramikscheibe. 

Das Einblickfenster des Nachheizers bestebt in Abhangigkeit 
von der Schmelz temperatur aus Quarz, Saphir oder Spinell. 



Ausfiihrungsbeispiel 

Die Erfindung .soil nachstehend an einem Ausfiihrungsbeispiel 
naher erlautert werden. Die zugehorige Zeichnung zeigt, 
schematisch den erfindungsgemaBen Aufbau einer Ziichtungs- 
apparatur, wie sie beispielsweise zur Herstellung von 
LiNb0 3 -Einkristallen benutzt wird. 

Bin wesentliches Merkmal der erfindungsgemaB ausgebildeten 
ZUchtungsapparatur ist das Hochfrequenz-Heizeystem, das aus 
zwei miteinander verbundenen Spulenabschnitten 1 , 2 besteht. 
Der untere Spulenabschnitt 1 umgibt einen Quarzbecher 3, der 
zur Aufnahme der beiden Platintiegel, und zwar des Schmelz- 
tiegels 4 und des Bodenheizers 5, dient. Die ZwischenrSume 
sind mit Schmelzkorund 6 ausgefUllt. Der Schmelz tiegel 4 let 
bei der hier aufgezeigten Aus fuhrungs form auf einen den. 
Boden nach oben weisenden tiegelfSrmigen Bodenheizer 5 ge- 
stellt. Eine Keramikscbeibe 7 trennt den Boden des Schmelz- 
tiegels 4 vom Boden des Bodenheizers 5, damit diese nicht 
zusammensintern (schweiBen) konnen. Diese Tiegelanordnung 
ermoglicht auf Grund einer homogenen Temperaturverteilung 
ein Leerziehen des Schmelztiegela 4. Da der Bodenheizer 5 
nicht mit dem Schmelztiegel 4 fest verbunden ist, kann er 
bei einer neuen Beschickung sofort wieder verwendet werden. 
Der obere Spulenabschnitt 2 umgibt den aktiven Hachheizer, 
bestehend aus einem Platinbecher 8, einem Keramikrohr 9 und 
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einem Einblickf enster 10, das aus einem kristallinen 
Material besteht, um zu verhindern, daB die kaltere Luft, 
die im Rezipienten vorhanden ist, an den Kristall gelangen 
kancu Dies wiirde zu thermischen Spannungen und damit zum 
Zerspringen des Kristalls fiihren. Das Material des Einblick- 
fensters 10 muB so gewahlt werden, daB es gegenuber vsr- 
daiapfenden Bestandteilen des Tiegelinhalts resistent und 
sein Schmelzpunkt hoher ist als die Temperatur im Hach- 
heizer 8, 9. 

Bei der Zuchtung von Lithiumniobat hat sich Saphir AlgO^ 
gut bewahrt. Die Anzahl der Windungen des oberen 
Spulenabschnittes 2 richtet sich nach den im Uachheizer 8, 
9 gewtlnschten Temperaturen. Eine Erhohung der Windungszahl 
bedeutet eine hohere Temperatur, eine Verringerung der 
Windungszahl, ein Senken der Temperatur im Hachheizer 8, . 9. 
Eine erfindungsgemafi ausgebildete Kristallziichtungsappara- 
tur ermoglicht die Herstellung oxidischer Einkristalle, 
die nur geringe Realbauf ehler sowie geringe thermische 
Spannungen aufweisen. Die Verwendung eines Bodenheizers 
fuhrt'dazu, daB ein weit groflerer Anteil des Schmelzgutes 
als sonst iiblich fur das Ziehen des Einkristalls ausgenutzt 
wird. 
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Er £ indung a an s p ru ch 



. Anordnung zur Zuchtung oxidischer Einkristalle nach 
dem Czochralski-Verfahren, mit einem den Schmelz- 
tiegel und den dariiber befindlichen N a chheizer 
umgebenden Hochfrequenz-Heizsystem, gekennzeichnet 
dadurch, daB unter dem Schmelztiegel ein Bodenheizer 
angeordnet 1st und das Hochfrequenz-Heizsystem aus ' 
zwei in Reihe geschalteten, vom gleichen Hochfrequenz- 
strom durchflossenen Spulenabschnitten besteht, wobei 
der untere Spulenabschnit-t den Schmelztiegel und den 
Bodenheizer und der obere Spulenabschnitt den Nach- 
heizer umgibt, und .daB die Einblickc5f fnung des N a eh- 
heizers mittels einer tempera turbestandigen durch- 
sichtigen Scheibe abgedichtet ist. 



2. Anordnung nach Punkt 1, gekennzeichnet dadurch, 
daB Abmessung und Warmeisolierung dee .N a chheizers 
sowie die Windungszahl des den Nachheizer umgebenden 
oberen Spulenabschnittes und dessen Abstand zum unteren 
Spulenabschnitt der gewtinschten Temperaturverteilung im 
Uachheizer angepaBt sind. 



3. Anordnung nach Punkt 1 und 2, gekennzeichnet dadurch, 
daB der Bodenheizer den gleichen Durchmesser wie der 
Schmelztiegel aufweist. 



4. Anordnung nach Punkt 1 bis 3, gekennzeichnet dadurch, 
daB der Bodenheizer ring formig ausgebildet ist. 



5. Anordnung nach Punkt 1 bis 3, gekennzeichnet dadurch, 
dafl der Bodenheizer tiegelformig ausgebildet und sein 
Boden dem Schmelztiegelboden zugewandt ist. 

6. Anordnung nach Punkt 5, gekennzeichnet dadurch, 
dafl der Schmelztiegelboden und der Boden dee Boden- 
heizers durch ein das Zusammensintern- der Boden verhin- 
derndea Material, z* B. . durch eine Keramikscheibe , von- 
einander getrennt sind. - 



7* Anordnung nach Punkt 1 bis 3 und einem der Punkte 
4 bis 6, gekennzeichnet dadurch, dafl das Einblick- 
fenster des Nachheizers in Abhangigkeit von der Schmelz- 
tempera tur aus Quarz , Saphir oder Spinell besteht. 



Hlerzu 1 Seite Zelchnungen 
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